Characterizing Particles Deposited onto a Surface Using the Atomic Force Microscope by Davis, Jefferson C.
A B ST R A C T
Je f e r s o n C
.
D a v i s
CH A R A C T E R I Z I N G P A R T I C L E S D E P O SI T E D O N T O A SU R F A CE
U SI N G T H E A T O M I C F O R CE M I CR O SC O P E
(T h e s i s A d v i s o r ; D r . P a r k e r R e i s t , )
Su b - m i c r o n s i z e d p a r t i c l e s b y c o u n t m a k e u p a s i g n i fi c a n t p o r t i o n o f t h e a ir - b o r n e
p a r t i c l e s w e a r e e x p o s e d t o . D e t e c t i o n a n d c h a r a c t e r i z a t i o n o f t h e s e p a r t i c l e s , p a r t i c u l a r l y
a ft e r t h e y h a v e d e p o s it e d o n t o a s u r f a c e , c a n b e d i f fi c u l t . T h e A t o m i c F o r c e M i c r o s c o p e
(A FM ) p r o d u c e s a h i gh r e s o lu t i o n t o p o g r a p h i c im a g e o f a s a m p l e s u r f a c e t h a t c a n r e s o lv e
d i f e r e n c e s in s u r f a c e fe a t u r e s le s s t h a n 5 n a n o m e t e r s (n m ) . Se l e c t io n o f a s u it a b l e
s u b s t r a t e m a t e r i a l i s c r i t i c a l a s t he s c a l e o f i n t e r e s t d e c r e a s e s . V a r ia t i o n in t h e s u b s t r a t e s
s u r f a c e s t r u c t u r e a d v e r s e l y im p a c t s t h e a b il it y o f t h e A FM t o i d e n t i fy a n d m e a s u r e
p a r t i c l e s . A n a ly s i s o f d e p o s i t e d s u b - m i c r o n p a r t ic l e s o f k n o w n s i z e o n v a r i o u s m a t e r i a l s
a l l o w s s e l e c t i o n o f s u it a b l e s u b s t r a t e .
T a b l e o f C o n t e n t s
P a g e n u m b e r s
I . I n t r o d u c t i o n /P u r p o s e 1
I I . B a c k g r o u n d 3
I I I . M a t e r i a l s a n d M e t h o d s 14
IV . R e s u l t s 19
V I . D i s c u s s io n o f R e s u l t s 2 2
V I . C o n c l u s i o n s 2 6
R e f e r e n c e s 2 8
A p p e n d i c e s
A . B a s e L in e Sc a n s 2 9
B
. Se l e c t i o n o f S u b s t r a t e - 0 . 4 8 u rn Sc a n s 4 1
C . S e l e c t i o n o f S u b s t r a t e - 0 . 3 1 u m Sc a n s 5 3
D . Se le c t io n o f Su b s t r a t e - 0 . 2 0 u m S c a n s 6 3
E . Se d im e n t a t i o n v s D if u s i o n S c a n s 7 5
R P a r t i c l e C o u n t s by Siz e 8 7
m
L I ST O F A B B R E V A T I O N S
a fi n a t o m i c f o r c e m i c r o s c o p e
C c C u n n i n g h a m s li p c o r r e c t i o n
c m c e n t im e t e r
p d e n s i t y
d p d i a m e t e r o f p a r t i c le
D b d i fi u s i o n c o e f fi c i e n t
g / c m
^
g r a m p e r c u b ic c e n t im e t e r
k e B o l t z m a n n
'
s c o n s t a n t
1pm li t e r p e r m i n u t e
m l m i ll i l i t e r
N n u m b e r o f da t a p o i n t s
n m n a n o m e t e r s
P i d e n s i t y o f fl u i d m e d i u m
p s l p o ly s t y r e n e l a t e x
X r e l a x a t i o n t im e
r a m e a n r o u g h n e s s
r m s r o o t m e a n s q vi a r e
s t p s t a n d a r d t e m p e r a t u r e a n d p r e s s u r e
u m m i c r o m e t e r s
t t e m p e r a t u r e (K )
U v e l o c i t y
U t t e r m i n a l v e l o c it y
\i v i s c o s it y
X g a s fr e e m e a n p a t h
Z
c p c e n t e r p l a n e Z v a l u e
Z i c u r r e n t Z v a l u e
IV
L I S T O F T A B L E S
T A B L E 1: P a r t i c l e P r o p e r t i e s f o r U n i t - D e n s i t y P a r t i c l e s
xi n d e r S t a n d a r d C o n d i t io n s
T A B L E 2 : D i s p l a c e m e n t o f St a n d a r d D e n s i t y Sp h e r e s a t S T P
d u e t o B r o w n i a n M o t i o n a n d G r a v i t y (in o n e s e c o n d )
T A B L E 3 : S e t t l i n g T im e f o r St a n d a r d D e n s it y P a r t i c le t o T r a v e l fr o m
th e T o p o f t h e C h a m b e r t o t h e F lo o r b y G r a v i t a t io n a l Se t t l i n g
P a g e
6
18
T A B L E 4 : M e a s u r e d R o u g h n e s s V a l u e s f o r E a c h T a r g e t M a t e r i a l 2 0
T A B L E 5 : P a r t i c l e C o n c e n t r a t i o n o n T a r g e t Sl i d e s f o r P a r t i c l e S i z e 2 1
V
t
I . I N T R O D U C T I O N / P U R P O SE
Su b - m i c r o n s i z e d p a r t i c l e s b y c o u n t m a k e u p a s i g n i fi c a n t p o r t i o n o f t h e a i r - b o r n e
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m i c r o n s i z e d p a r t i c l e s a r e g e n e r a l l y t o o sm a l l t o b e e a s i l y d e t e c t e d o p t i c a l l y . I n s t r u m e n t s
s u c h a s t h e Sc a n n i n g E l e c t r o n M i c r o s c o p e (S E M ) r e q u i r e s u b s t a n t i a l s a m p l e p r e p a r a ti o n
p r i o r t o a n a l y s i s a n d s i gn i fi c a n t e n v i r o n m e n t a l s u p p o r t t o o p e r a t e . T h e s a m p l e m u s t b e
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p l a c e d u n d e r v a c u u m a n d s c a n n e d b y a h i gh e n e r g y e l e c t r o n b e a m . E a c h s t e p a l o n g t h e
w a y c a n a l t e r o r d e s t r o y t h e p a r t i c l e s . I n d i r e c t m e t h o d s o f a n a l y s i s s u c h a s fl u o r e s c e n c e
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T h e A t o m i c F o r c e M i c r o s c o p e (A FM ) p r o d u c e s a h i gh r e s o l u t i o n t o p o g r a p h i c im a g e o f a
s am p l e s i u
- f a c e . T h e A F M h a s t h e c a p a b i l i t y o f r e s o l v i n g s u r f a c e fe a t u r e s s t r u c t u r e w h e r e
t h e d i f f e r e n c e s a r e l e s s t h a n 5 n a n o m e t e r s (n m ) . Sa m p l e s r e q u i r e n o s p e c i a l p r e p a r a t i o n .
T h e y m a y b e c o l l e c t e d o n n e a r l y a n y m a t e r i a l a n d a r e s c an n e d u n d e r a m b i e n t
a tm o s p h e r i c c o n d i t i o n s (P r a t e r e t a l , 1- 2 ) . T h e s a m p l e i s u n a f f e c t e d b y a n a l y s i s , a n d c a n
b e p r e s e r v e d f o r a d d i t i o n a l s t u d y . S o m e A F M m o d e l s a r e e a s i l y t r a n s p o r t e d a n d c a n b e
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r e l a t i v e im p o r t a n c e a s t h e p a r t i c le s b e c o m e s m a l l e r F o r l a r g e r p a r t i c l e s i n a s t i l l
e n v i r o n m e n t
, g r a v i t a t i o n a l s e t t l i n g t e n d s t o t a k e a p r o m i n e n t r o l e . A s t h e d i a m e t e r o f t h e
p a r t i c l e d e c r e a s e s , d i f fu s i o n s t a r t s t o h a v e a g r e a t e r i n f l u e n c e o n t h e p a r t i c l e .
T h e o bj e c t o f t h i s s t u d y w a s t o e v a l u a t e t h e u s e o f t h e A T M t o i d e n t i f y s u b - m i c r o n s i z e d
p a r t i c l e s t h a t h a v e d e p o s i t e d o n t o s a m p l e c o l l e c t i o n s u b s t r a t e s , a n d t o e v a l u a t e i t s
e f f e c t i v e n e s s a s a n a n a l y t i c a l t o o l f o r c o u n t i n g a n d s i z i n g s u b - m i c r o n p a r t i c l e s o n a
s u r f a c e . A c o m p a n i o n t o t h i s o bj e c t i v e w a s t o d e t e r m i n e , u s i n g t h e A F M , w h e t h e r t h e
p r e d o m i n a t e f o r c e (d i f f u s i o n o r s e d im e n t a t i o n ) a c t i n g o n a s u b - m i c r o n p a r t i c l e c a n b e
i n f e r r e d .
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,
t h e d r a g fo r c e o n a s p h e ri c a l p a r t i c l e m o v i n g w i t h v e l o c i t y U t h r o u g h a m e d i u m
h a v i n g a v i s c o s i t y |^ i s g i v e n b y St o k e s
'
L a w (R e i s t 5 9 )
F , = 3 7r/ / d p U
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a t S T P ) . T h e
g r a v i t a t i o n a l a n d b u o y a n t f o r c e s a r e c o n s t a n t , b u t t h e d r a g f o r c e i n c r e a s e s l i n e a r l y w i t h
p a r t i c l e v e l o c i t y , s o t h a t a t s o m e p o i n t t h e s u m o f t h e b u o y a n t a n d f l u i d d r a g f o r c e s
e x a c t l y e q u a l s t h e g r a v i t a t i o n a l f o r c e , t h e a c c e l e r a t i o n b e c o m e s z e r o , a n d t h e p a r t i c l e
a t t a i n s a c o n s t a n t v e l o c i t y T h i s t e r m i n a l s e t t l i n g v e l o c i t y i s o b t a i n e d b y s e t t i n g t h e s u m
o f t h e f o r c e s e q u a l t o z e r o . N o r m a l l y t h e b u o y a n t f o r c e i s n e g l i g i b l e c o m p a r e d w i t h th e
g r a v i t a t i o n a l f o r c e . M a k i n g t h i s a s s u m p t i o n t h e t e r m i n a l s e t t l in g v e l o c i t y e x p r e s s i o n
b e c o m e s (W i l l i k e a n d B a r o n 3 2 ) :




r e l a x a t i o n t im e " a n d h a s u n i t s o f s e c o n d s . A s t h e p a r t i c l e
d i a m e t e r b e c o m e s s m a l l e r , a n a d d i t i o n a l f a c t o r m u s t b e i n c l u d e d i n S t o k e s
' L a w t o t a k e
a c c o u n t o f t h e " s l i p
"
o f t h e p a r t i c l e . Th i s f a c t o r i s k n o w n a s t h e C u n n i n g h a m s l i p
c o r r e c t i o n , C c , a n d i s gi v e n b y t h e e x p r e s s i o n (H i n d s 4 9 )
a = i 4 2 . 3 4 + 1 . 0 5 e x p - 0 . 3 9 f
w h e r e d p i s t h e p a r t i c l e d i a m e t e r i n m i c r o m e t e r s a n d A i s t h e g a s fr e e m e a n p a th . T h i s
e x p r e s s i o n i s a p p r o p r i a t e f o r a l l p a r t i c l e s i n l a m i n a r fl o w . T h e t im e r e q u i r e d fo r a p a r t i c l e




s e c fo r p a r t i c l e s i n t h e r a n g e o f 0 . 1 t o 10 u m , r e s p e c t i v e l y .
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T h e t e r m i n a l v e l o c i t y b e c o m e s (H i n d s 4 9)
D i f fu s i o n o f a e r o s o l p a r t i c l e s i n a g a s m e d i u m r e s u l t s fr o m t h e b o m b a r d e d c o l l i s i o n s w i t h
i n d i v i d u a l g a s m o l e c u l e s t h a t a r e i n B r o w n i a n m o t i o n . T h i s c a u s e s t h e p a r t i c l e s t o
u n d e r g o r a n d o m d i s p l a c e m e n t s . T h e p a r t i c l e p a r a m e t e r t h a t d e s c r i b e s t h i s p r o c e s s i s t h e
p a r t i c l e d i f f u s i v i t y o r d i f f u s i o n c o e f fi c i e n t , D b . A n e x p r e s s i o n fo r p a r t i c l e d i f f u s i v i t y i s
g i v e n b y t h e S t o k e s - E i n s t e i n e q u a t i o n : (H i n d s 15 2 )
s 3 ;t / / d p
w h e r e k s i s B o l t z m a n n
'
s c o n s t a n t ( 1 . 3 8 x 10
" ' ^ d y n c m / K ) a n d T i s a b s o l u t e t e m p e r a t u r e
(K ) . T h e d i f f u s i o n c o e f fi c i e n t i s i n v e r s e l y p r o p o r t i o n a l t o th e p a r t i c l e
'
s g e o m e t r i c s i z e
a n d i s i n d e p e n d e n t o f p a r t i c l e d e n s i t y . T h e u n i t s o f D b a r e c m / s e c . N e t m o t i o n b y
d i f f u s i o n o c c u r s w h e n a p a r t i c l e c o n c e n t r a t i o n g r a d i e n t e x i s t s . P i c k
'
s L a w o f D i f f u s i o n
s t a t e s t h a t t h e fl u x o f p a r t i c l e s , J (p a r t i c l e s p e r u n i t c r o s s s e c t i o n a l a r e a p e r u n i t t im e ) , i s
t h e p r o d u c t o f t h e d i f fu s i v i t y , D , a n d t h e c o n c e n t r a t i o n g r a d i e n t , d c / dx . D i f f u s i v e
t r a n s p o r t i s f a v o r e d b y s m a l l p a r t i c l e d i a m e t e r , l a r g e c o n c e n tr a t i o n d i f f e r e n c e s , a n d s h o r t
d i s t a n c e s o v e r w h i c h d i f f u s i o n o c c u r s . (H i n d s 1 5 1 - 15 3 )
T a b l e 1 s u m m a ri z e s t h e p r o p e r t i e s o f a i r b o r n e p a r t i c l e s t h a t w e r e u s e d fo r t h i s
e x p e ri m e n t . T h e v a l u e s a r e f o r s t a n d a r d d e n s i t y p a rt i c l e s ( 1. 0 g /c m
^
) a t s t a n d a r d
a tm o s p h e ri c c o n d i t i o n s ( 1 a tm a n d 2 0
°
C ) . T h e a c t u a l p a r t i c l e d e n s i t y a n d c o n d i t i o n s
e x p e ri e n c e d w e r e n o t s i gn i fi c a n t l y d i f f e r e n t a s t o a d v e r s e l y im p a c t t h e s e v a l u e s .
T A B L E 1 P a r t i c l e P r o p e r t i e s f o r U n i t
- D e n s i t y P a r t i c l e s u n d e r S t a n d a r d
C o n d i t i o n s
P a r t i c l e
D i a m e t e r
(u m )
S l i p C o r r e c t i o n
F a c t o r
C o
Se t t l i n g
V e l o c i t y
(c m / s )
D i f f u s i o n




1 . 0 1 . 1 5 ^ 3 . 4 8x 10
7J
2 . 7 4 x 1 0
"
0 4 8 1 . 3 1 (§^ 9 . 9 1x 10
"
6 . 2 4 x 1 0^
^0 . 3 1 1 . 5 5 4^ 4 . 2 1x 10
T -
1 . 2 3 x 1 0
0 2 0 1 . 8 7S
,
2 . 2 6 x 10
^
2 . 2 3 x 1 0
'^
0 . 10 2 . 9 2 8; 8 8 2 x 10
^
6 . 94 x 1 0
" '
0 . 0 4 9 5 . 1 2 0 3 8 5 x 10 2 . 4 3 x 1 0^
U s i n g t h e d i f f u s i o n c o e f f i c i e n t , t h e r o o t m e a n s q u a r e d i s p l a c e m e n t (X rm s ) o f a p a r t i c l e b y
B r o w n i a n m o t i o n a l o n g a g i v e n a x i s o v e r a g i v e n p e r i o d o f t im e i s (H i n d s 1 57 )
T h e n e t d i s p l a c e m e n t o f t h e v a r i o u s p a r t i c l e d i a m e t e r s t h a t w e r e u s e d f o r t h i s e x p e r im e n t
d u e t o B r o w n i a n M o t i o n a n d g r a v i t a t i o n a l f o r c e s (t e r m i n a l s e t t l i n g v e l o c i t y x t im e ) f o r
o n e s e c o n d a r e c o m p a r e d i n T a b l e 2 .
T A B L E 2 D i s p l a c e m e n t o f S t a n d a r d D e n s it y S p h e r e s a t S T P d u e t o B r o w n i a n M o t i o n
a n d G r a v it y (i n o n e s e c o n d )
P a r t i c l e
D i a m e t e r
(u rn )
r m s B r o w n i a n
D i s p l a c e m e n t (X b m)
( c m )
G r a v it a t i o n a l
Se t t l i n g (X g r a v )
(c m )
X fl M / X g r a v
1 . 0 7 . 3 5 x l O 3 . 4 8 x l O
-
0 . 2 1
0 . 4 8 1 . 12 x 10
"
1 . 5 7 x 10
- '
9 . 9 1 x l O 1
.
1
0 . 3 1
:^
4 . 2 1 x l O 3 . 7
0 . 2 0 2 . 1 1 x 10 2 . 2 6 x 10
- '
9 . 3
0 . 1 0 3 . 7 3 x l O
" '
6 . 9 7 x 10
- '
8 . 8 2 x l O
-
4 2 . 3
0 . 04 9 3 . 8 5 x l O- 18 1
. 0
T h e r a t i o o f B r o w n i a n t o gr a v i t a t i o n a l d i s p la c e m e n t (X s M /X g r a v ) g i v e s a n i n d i c a t i o n o f t h e
o f t h e fo r c e s e f e c t in g d i s p l a c e m e n t . A s t h e d i a m e t e r o f a p a r t i c l e d e c r e a s e s , e s p e c i a ll y
b e l o w 0 . 10 u m , t h e im p o r t a n c e o f d i S Us i o n a n d B r o w n i a n M o t io n t o t h e d i s p la c e m e n t o f
a p a r t i c le b e c o m e s m o r e s i g n i fi c a n t .
B . A F M O p e r a t i o n
T h e D im e n s i o n 3 10 0 A t o m i c F o r c e M i c r o s c o p e (A FM ) p r o d u c e s h i g h - r e s o l u t i o n , t hr e e -
d im e n s i o n a l im a g e s b y s c a n n i n g a sha r p p r o b e o v e r t he s a m p le s u r f a c e . T he p r o b e i s p a rt
o f a f le x i b l e c a n t i le v e r w h i c h i s m o u n t e d o n o n e e n d o f a c y l i n d r i c a l p i e z o e l e c t r i c t u b e .
T h e p i e z o t u b e i s r ig i d l y m o u n t e d n e a r the t o p o f the m i c r o s c o p e . V o l t a g e s a p p l i e d t o t h e
X a n d Y e le c t r o d e s o n t h e p ie z o e l e c t r ic t u b e de fi ec t t h e t u b e h o r iz o n t a l l y t o p r o d u c e a
p r e c i s e r a s t e r s c a n o v e r t h e s a m p l e s u r f a c e . T h e v e rt i c a l h e i g h t o f t h e p r o b e i s c o n t r o ll e d
b y a v o l t a g e a p p li e d t o t h e Z e l e c t r o d e o n t he p i e z o t u b e . A s t e p p e r m o t o r c o u p le d t o a
l e a d s c r e w t r a n s l a t e s a s l i d e t o w h i c h t h e s a m p l e i s a t t a c h e d . A s e p a r a t e m o t o r d r i v e
a l l o w s t h e h e i gh t o f t h e m i c r o s c o p e a n d p r o b e t o b e a dj u s t e d r e l a t i v e t o t h e s a m p l e
s u r f a c e .
1 . M o d e s o f O p e r a t i o n : T a p p i n g o r C o n t a c t
Su r f a c e t o p o g r a p h y o f a s a m p l e m a y b e e v a l u a t e d b y t h e A FM u s i n g e i t h e r c o n t a c t o r
T a p p i n gM o d e s (T a p p i n gM o d e i s a t r a d e m a r k o f D i g i t a l I n s t r u m e n t s ) o f o p e r a t i o n . I n
c o n t a c t m o d e A FM
,
t h e p r o b e t i p i s p u l l e d a c r o s s t h e s u r f a c e a n d t h e r e s u l t i n g im a g e i s a
t o p o gr a p h i c a l m a p o f t h e s u r f a c e o f t h e s a m p l e . T h e d r a w b a c k w i t h t h i s m e t h o d i s t h a t
t h e d r a g g i n g m o t i o n o f t h e p r o b e t i p , c o m b in e d w i t h a dh e s i v e f o r c e s b e t w e e n t h e t i p a n d
t h e s u r f a c e
,
c a n c a u s e s u b s t a n t i a l d am a g e t o b o t h s a m p l e a n d p r o b e a n d c r e a t e a r t i f a c t s i n
im a g e d a t a .
U n d e r a m b i e n t a i r c o n d i t i o n s , s u r f a c e s a r e c o v e r e d b y a l a y e r o f a d s o r b e d g a s e s
(c o n d e n s e d w a t e r v a p o r a n d o t h e r c o n t a m i n a n t s ) w h i c h i s t y p i c a l l y s e v e r a l n a n o m e t e r s
t h i c k . W h e n t h e s c a n n i n g t i p t o u c h e s t h i s l a y e r , c a p i l l a r y a c t i o n c a u s e s a m e n i s c u s t o
f o r m a n d s u r f a c e t e n s i o n p u l l s t h e c a n t i l e v e r d o w n i n t o t h e l a y e r . T r a p p e d
e l e c t r o s t a t i c c h a r g e s o n t h e t i p a n d s a m p l e c a n c o n t r i b u t e a d d i t i o n a l a d h e s i v e f o r c e s .
T h e s e d o w n w a r d f o r c e s i n c r e a s e t h e o v e r a l l f o r c e o n t h e s a m p l e a n d , w h e n c o m b i n e d
w i t h l a t e r a l s h e a r f o r c e s c a u s e d b y th e s c a n n i n g m o t i o n , c a n d i s t o r t m e a s u r e m e n t d a t a
a n d c a u s e s e v e r e d a m a g e t o t h e s a m p l e , i n c l u d i n g m o v e m e n t o r t e a r i n g o f s u r f a c e
f e a t u r e s .
T a p p i n g M o d e a l l o w s h i gh - r e s o l u t i o n t o p o g r a p h i c im a g i n g o f s a m p l e s u r f a c e s t h a t a r e
e a s i l y d a m a g e d , l o o s e l y h e l d t o t h e i r s u b s t r a t e , o r o t h e r w i s e d i f f i c u l t t o im a g e .
Sp e c i f i c a l l y , T a p p i n g M o d e o v e r c o m e s p r o b l em s a s s o c i a t e d w i t h f i i c t i o n , a d h e s i o n , a n d
e l e c t r o s t a t i c f o r c e s .
T a p p i n g M o d e im a g i n g a l t e r n a t e l y p l a c e s t h e p r o b e t i p i n c o n t a c t w i t h t h e s u r f a c e t o
p r o v i d e hi gh r e s o l u t i o n a n d t h e n l i f t i n g t h e t i p o f f t h e s u r f a c e t o a v o i d dr a g g i n g t h e t i p
a c r o s s t h e s u r f a c e . T a p p i n gM o d e im a g i n g i s im p l em e n t e d i n a m b i e n t a i r b y o s c i l l a t i n g
t h e c a n t i l e v e r a s s e m b l y a t o r n e a r t h e c a n t i l e v e r
'
s r e s o n a n t f r e qu e n c y u s i n g a p i e z o e l e c t r i c
c r y s t a l . T h e p i e z o m o t i o n c a u s e s t h e c a n t i l e v e r t o o s c i l l a t e a t a h i g h a m p l i t u d e (t h e
" fr e e
a i r " a m p l i t u d e , t y p i c a l l y g r e a t e r t h a n 2 0 n m ) w h e n t h e t i p i s n o t i n c o n t a c t w i t h th e
s u r f a c e . T h e o s c i l l a t i n g t i p i s t h e n m o v e d t o w a r d th e s u r f a c e u n t i l i t b e g i n s t o l i g h t l y
t o u c h , o r
"
t a p ,
"
t h e s u r f a c e . D u r i n g s c a n n i n g , t h e v e r t i c a l l y o s c i l l a t i n g t i p a l t e r n a t e l y
c o n t a c t s t h e s u r f a c e a n d l i f t s o f f , g e n e r a l l y a t a f r e q u e n c y o f 5 0 , 0 0 0 t o 50 0 , 0 0 0 c y c l e s p e r
s e c o n d . A s t h e o s c i l l a t i n g c a n t i l e v e r b e g i n s t o i n t e r m i t t e n t l y c o n t a c t t h e s u r f a c e , t h e
c a n t i l e v e r o s c i l l a t i o n i s n e c e s s a r i l y r e du c e d d u e t o e n e r gy l o s s c a u s e d b y th e t i p
c o n t a c t i n g t h e s u r f a c e . T h e r e d u c t i o n i n o s c i l l a t i o n a m p l i t u d e i s u s e d t o i d e n t i fy a n d
m e a s u r e s u r f a c e f e a t u r e s . (P r a t e r e t a l , 1 - 4 )
F e e d b a c k L o o p M a i n t a i n s
C o n s t a n t O s c i Ua t i o n A m p l i t u d e
D e t e c t o r
E l e c t r o n i c s
M e a s i u r e s
R M S o f
a t n p l i t i K i c
s i g n a l
P h o t o d i o d e
I >e c to r
L a s e r
N a n o S c o p c
C o n t r o l l e r




S c a n n e r
C a n t i le v e r & T i p
Sa m p le
F I G U R E 1 . S c h e m a t i c o f m a j o r c o mp o n e n t s o f t h e A F M s h o w in g f e e db a c k
l o o p f o r T a p p i n gM o d e o p e r a t i o n .
D u r in g T a p p i n gM o d e o p e r a t i o n , F i g u r e 1 , t h e c a n t i le v e r o s c il la t i o n a m p l i t u d e i s
m a in t a i n e d c o n s t a n t b y a f e e db a c k l o o p . S e le c t i o n o f t h e o p t im a l o s c il l a t i o n fr e q u e n c y is
s o ft w a r e - a s s is t e d
,
a n d th e fo r c e o n t h e s a m p l e is a u t o m a t i c a l l y s e t a n d m a in t a i n e d a t t he
l o w e s t p o s s i b le l e v e l . W h e n th e t ip p a s s e s o v e r a b u m p i n t he s u r f a c e , t h e c a n t il e v e r h a s
l e s s r o o m t o o s c i ll a t e a n d t h e a m p l i t u d e o f o s c i l l a t i o n d e c r e a s e s . C o n v e r s e l y , w h e n t h e
t ip p a s s e s o v e r a d e p r e s s i o n , t h e c a n t i l e v e r h a s m o r e r o o m t o o s c il l a t e a n d th e a mp li t u d e
i n c r e a s e s (a p p r o a c h i n g t h e m a x im u m fr e e a i r au n p l i t u d e ) . T h e o s c i ll a t io n a mp li t u d e o f
t h e t i p i s m e a s u r e d b y t h e d e t e c t o r a n d i n p u t t o t h e c o n t r o ll e r e l e c t r o n i c s . T h e d i g it a l
f e e d b a c k l o o p th e n a dj u s t s t h e t ip / s a m p l e s e p a r a t i o n t o m a i n t a i n a c o n s t a n t a m p l it u d e a n d
fo r c e o n t h e s a m p l e . T a p p i n gM o d e p r e v e n t s t he t ip fr o m s t i c k i n g t o t h e s u r f a c e a n d
c a u s in g d a m a g e d u r i n g s c a n n in g . W h e n t h e t i p c o n t a c t s t h e s u r f a c e , it h a s s u f fi c i e n t
o s c i l l a t i o n a m p l i t u d e t o o v e r c o m e t h e t i p / s a m p l e a dh e s i o n f o r c e s .
1 0
2 . S c a n R e s u l t s
S u r f a c e d a t a fr o m s c a n s m a y b e p r e s e n t e d i n a n u m b e r o f f o r m a t s f o r e v a l u a t i o n . (D i g i t a l
I n s t r u m e n t s , N a n o Sc o p e C o m m a n d R e f e r e n c e M a n u a l , 12 - 2 0 ) ,
T o p V i e w : d i s p l a y s t h e s c a n d a t a fr o m a t o p - d o w n p e r s p e c t i v e . X a n d Y
c o o r d i n a t e in f o r m a t i o n i s i n t h e p l a n e o f t h e d i s p l a y , a n d h e i gh t i n f o r m a t i o n (Z
c o o r d i n a t e ) i s r e p r e s e n t e d b y t h e c o l o r a t a g i v e n p o i n t . T h e d a t a s c a l e v a l u e a n d
d i s p l a y c o l o r s m a y b e a l t e r e d a ft e r a s c a n i s c o m p l e t e d t o h i gh l i gh t a p a r t i c u l a r
s u r f a c e f e a t u r e o f i n t e r e s t .
S u r f a c e P l o t : s c a n d a t a i s di s p l a y e d w i t h c o l o r - c o d e d h e i gh t i n f o r m a t i o n i n a
t h r e e - d im e n s i o n a l , o b l i q u e p e r s p e c t i v e . T h e v i e w i n g a n g l e a n d i l l u m i n a t i o n a n g l e
f o r a m o d e l e d l i g h t s o u r c e a r e u s e r s e l e c t a b l e t o h e lp d i f f e r e n t i a t e b e t w e e n
a dj a c e n t s t r u c t u r e s .
Se c t i o n A n a l y s i s : a t o p v i e w im a g e o f t h e s c a n d a t a i s d i s p l a y e d , u p o n w h i c h u p
t o t h r e e r e f e r e n c e l i n e s m a y b e d r a w n . T h e c r o s s - s e c t i o n a l p r o fi l e s o f d a t a a l o n g
t h e s e l i n e s a r e s h o w n i n s e p a r a t e w i n d o w s o n t h e o u t p u t . U p t o t h r e e c u r s o r s m a y
b e p l a c e d o n t h e l i n e s e c t i o n a t a n y p o i n t t o m a k e h o r i z o n t a l a n d v e r t i c a l
m e a s u r e m e n t s a l o n g t h e s u r f a c e s t r u c t u r e . T h e s e m e a s u r em e n t s a r e r e p o r t e d i n
t h e b o x a t t h e l o w e r r i g h t o f t h e d i s p l a y .
1 1
R o u g h n e s s : u s i n g A S M E m e t h o d o l o g y , r o u g h n e s s p r o v i d e s a n in d i c a t i o n o f t h e
'
t e x t u r e
'
o f a s u r f a c e (D i g i t a l I n s t r u m e n t s , N a n o Sc o p e C o m m a n d R e f e r e n c e M a n u a l 1 2 -
2 0 ) . U s e fu l v a l u e s i n c l u d e ;
Z R a n g e : v e r t i c a l d i f f e r e n c e b e t w e e n t h e h i gh e s t a n d l o w e s t d a t a p o i n t s
w i t h i n th e im a g e .
R a : t h e m e a n r o u gh n e s s , r e p r e s e n t s t h e a r i t hm e t i c a v e r a g e o f t h e






c p i s t h e Z v a l u e o f t h e c e n t e r p l a n e , Z { i s t h e c u r r e n t Z v a l u e , a n d
N i s t h e n u m b e r o f d a t a p o i n t s w i t h i n t h e im a g e a r e a .
R m s (R q ) : T h e r o o t m e a n s q u a r e (R M S ) i s t h e s t a n d a r d d e v i a t i o n o f t h e
Z v a l u e s w i t h i n t h e im a g e .
R MS = V - !^
i V
Z a v g i s t h e a v e r a g e Z v a l u e w i t h i n t h e im a g e a r e a , Z j i s t h e c u r r e n t
Z v a l u e
,
a n d N i s t h e n u m b e r o f d a t a p o i n t s w i t h i n t h e im a g e a r e a .
P i x e l i z a t i o n
,
R e s o l u t i o n
,
a n d S c a n S iz e
A p i x e l r e p r e s e n t s e a c h d a t a p o i n t i n t h e X a n d Y d i r e c t i o n o f t h e s c a n . T h e a v a i l a b l e
c h o i c e s f o r t h e D i gi t a l I n s t r u m e n t s 3 10 0 A FM a r e 5 12 , 2 56 , o r 12 8 p i x e l s p e r li n e u n d e r
t h e Sa m p l e / L in e p a r a m e t e r o f t h e s c a n n i n g m e n u . P i x e l i z a t i o n a f f e c t s r e s o l u t i o n i n t h a t
f e a t u r e s s m a l l e r t h a n t h e im a g e
'
s p i x e l s i z e c a n n o t b e r e s o l v e d . P i x e l s i z e i s d e t e r m i n e d
12
b y d i v i d i n g t h e s c a n s i z e b y t h e p i x e l p e r l i n e n u m b e r s e l e c t e d fr o m t h e S a m p l e / L i n e
p a r a m e t e r m e n u . T o i l l u s t r a t e , i f o n e w e r e a c q u i r i n g a 5 0 u m b y 50 u m im a g e w i t h t h e
S a m p l e / L i n e p a r a m e t e r s e t t o 2 5 6 p i x e l s p e r l i n e , t h e n t h e p ix e l s i z e w o u l d b e 19 5 n m
( 50 u m / 2 5 6 = 0 . 1 9 5 u m o r 1 9 5 n m ) . O n e w o u l d n o t b e a b l e t o r e s o l v e fe a t u r e s s m a l l e r
t h a n 19 5 n m a t a 5 0 u m b y 5 0 u m s c a n s i z e . T o v i e w 5 0 n m s u r f a c e f e a t u r e u s i n g 5 12
p i x e l s p e r l i n e v a l u e , t h e s c a n s i z e m u s t b e l e s s t h a n 2 5 . 6 u m (0 . 0 5 0 im i x 5 12 = 2 5 . 6 u m ) .
S e l e c t i n g a l a r g e r s c a n s i z e w o u l d m e a n t h a t t h e 5 0 n m fe a t u r e w o u l d n o t b e s e e n .
(D i g i t a l I n s t r u m e n t s , Sc a n n i n g P r o b e M i c r o s c o p y T r a i n i n g N o t e b o o k , 1 9 5 . 1 ) ,
13
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A . S e l e c t i o n o f S u b s t r a t e :
T o d e t e r m i n e a s u i t a b l e s u b s t r a t e f o r d e p o s i t i o n o f s u b - m i c r o n p a r t i c l e s f o r a n a l y s i s u s i n g
t h e A F M
,
s a m p l e t a r g e t s w e r e p r o d u c e d fr o m m a t e r i a l s a v a i l a b l e o n h a n d i n t h e
l a b o r a t o r y . S a m p l e t a r g e t s , a p p r o x im a t e l y 4 cm
^
,
w e r e p r o d u c e d fr o m p o l i s h e d g l a s s ,
fr o s t e d g l a s s , m i c a , p l a s t i c (fr o m a c o m p a c t d i s k c a s e ) , s t a i n l e s s s t e e l (c o l d r o l l e d ) , a n d
a l u m i n u m (c o l d r o l l e d ) . T h e t a r g e t s w e r e th o r o u g h l y c l e a n e d a n d r i n s e d w i t h d i s t i l l e d
w a t e r t o r e m o v e a n y s u r f a c e c o n t a m i n a t e s . F o r t h e m i c a t a r g e t , a n e w s u r f a c e w a s
o b t a in e d b y p e e l i n g o f f t h e o u t e r m o s t m i c a l a y e r a n d e x p o s i n g a fr e s h s u r f a c e . B a s e l i n e
s c a n s w e r e t a k e n o f t h e s a m p l e t a r g e t s t o d e t e r m i n e t h e i r s u r f a c e c h a r a c t e r i s t i c s p r i o r t o
d e p o s i t i n g p a r t i c l e s .
A f t e r b a s e l i n e s c a n s w e r e c o m p l e t e d , t h e s a m p l e t a r g e t s w e r e p l a c e d o n a n e l e v a t e d t r a y
w i t h i n a s m a l l c i r c u l a r g l a s s c h a m b e r m e a s u r i n g 3 0 cm d i a m e t e r b y 5 0 c m h i g h .
N e b u l i z i n g a l i qu i d s u s p e n s i o n c o n t a i n i n g m o n o d i s p e r s e d s o l i d p a r t i c l e s o f a k n o w n s i z e
ge n e r a t e d a m o n o d i s p e r s e d s o l i d p a r t i c l e a e r o s o l . A s u s p e n s i o n o f 0 . 4 8 0 u m p o l y s t y r e n e
l a t e x (P SL ) b e a d s (D u k e S c i e n t i fi c C o r p . ) w a s u s e d f o r t h i s e x e r c i s e . A s o l i d p a r t i c l e
a e r o s o l w a s g e n e r a t e d a t a f l o w r a t e o f 5 1p m u s i n g a c o n s t a n t o u t p u t a t o m i z e r (T SI ,
M o d e l 9 3 0 2A ) . A s m a l l c a p t u r e f l a s k c o l l e c t e d l i q u i d t h a t d e p o s i t e d i n t h e t u b i n g o n t h e
o u t p u t o f t h e a t o m i z e r a n d p r e v e n t e d a n y o b s t r u c t i o n t o t h e a e r o s o l . A ft e r n e b u l i z a t i o n , a
d i f f u s i o n d r y e r w a s u s e d t o r e m o v e t h e r em a i n i n g l i q u i d fr o m t h e a e r o s o l , p r o d u c i n g a
s o l i d p a r t i c l e a e r o s o l . T o m i n im i z e t h e e f f e c t s o f e l e c fr o s t a t i c dr i ft o n d e p o s i t i o n , a
B o l t z m a n n c h a r g e d i s t r i b u t i o n w a s i n d u c e d o n t h e p a r t i c l e s a ft e r g e n e r a t i o n a n d d r y i n g
u s i n g a K r - 8 5 c h a r g e n e u t r a l i z e r (T S I m o d e l 3 0 5 7 ) .
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T h e s o l i d p a r t i c l e a e r o s o l w a s i n j e c t e d i n t o t h e c h a m b e r f o r 3 0 m i n u t e s . A di s p e r s a l p l a t e
m o u n t e d i n t h e c h am b e r , i n l i n e w i t h th e a e r o s o l f l o w , p r o v i d e d m i x i n g w i t h i n t h e
c h am b e r a n d m i n im i z e d d i r e c t im p a c t i o n o f t h e p a r t i c l e s o n t h e t a r g e t s . A ft e r i n j e c t i o n ,
t h e c h a m b e r w a s s e a l e d , a n d t h e p a r t i c l e s w e r e a l l o w e d t o d e p o s i t f o r s e v e r a l d a y s
(t y p i c a l l y 4 8 - 7 2 h r s ) . W h e n s u f f i c i e n t t im e h a d e l a p s e d , t h e s a m p l e t a r g e t s w e r e
r e m o v e d fr o m t h e g l a s s c h a m b e r a n d m o u n t e d o n t h e A F M m i c r o s c o p e s t a g e . T h e A F M
w a s c a l i b r a t e d a n d t u n e d a t t h e s t a r t o f e a c h s e r i e s o f m e a s u r e m e n t s . T h e t a r g e t s w e r e
s c a n n e d a n d r e s u lt s r e c o r d e d . T h i s p r o c e d u r e w a s r e p e a t e d u s i n g O. SOOu m a n d 0 . 2 0 0u m
P SL b e a d s .
B . S e d i m e n t a t i o n v s D i f f u s i o n
O n c e a n a p p r o p r i a t e m a t e r i a l w a s s e l e c t e d fo r u s e a s t a r g e t s , t h e A FM w a s u s e d t o t r y t o
d e t e r m i n e t h e e x t e n t t h a t e i t h e r s e d im e n t a t i o n o r d i f f u s i o n i n fl u e n c e d t h e d e p o s i t i o n o f
s u b - m i c r o n p a r t i c l e s .
I n s i d e a l a r g e P l e x i g l a s t e s t c h a m b e r ( 1 5 1 . 1 c m h e i g h t , 1 2 7 0 c m w i d e , a n d 6 1 . 6 c m d e e p )
m e t a l m o u n t i n g p l a t e s w e r e p l a c e d a l o n g t h e fl o o r , b a c k w a l l , a n d t o p (F i g u r e 2 ) .
E x i s t i n g e x h a u s t v e n t i l a t i o n c o n n e c t i o n s w e r e r e m o v e d , o p e n i n g s s e a l e d , a n d t h e
c h a m b e r i s o l a t e d fr o m i t s s u r r o u n d i n g s a s m u c h a s p r a c t i c a l l y p o s s i b l e . T h e c h a m b e r
w a s m a i n t a i n e d i n a c o n fr o l l e d e n v i r o n m e n t w h e r e v a r i a t i o n s i n t e m p e r a t u r e o r h u m i d i t y
w e r e m in im i z e d . A c c e s s t o t h e l a b w a s l im i t e d , a n d t h e c h a m b e r r e m a i n e d u n di s t u r b e d
th r o u g h o u t t h e i n v e s t i g a t i o n .
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T a r g e t s o f p o l i s h e d g l a s s s l i d e s w e r e t h o r o u g h l y c l e a n e d a n d ri n s e d w i t h d i s t i l l e d w a t e r .
T h e s l i d e s w e r e n u m b e r e d 1 - 5 a n d m o u n t e d i n t h e c h a m b e r o n t h e m e t a l m o u n t in g p l a t e s ,
# 1 o n t h e c e n t e r o f t h e c h a m b e r c e i l i n g , # 2 o n t h e c e n t e r l i n e o f t h e b a c k w a l l (3 0 . 5 c m
fr o m t h e t o p ) , # 3 in t h e c e n t e r o f t h e b a c k w a l l , # 4 o n t h e c e n t e r l i n e o f t h e b a c k w a l l
( 30 5 c m fr o m t h e b o t t o m ), a n d # 5 i n t h e c e n t e r o f t h e c h a m b e r f lo o r . T h e c h am b e r w a s
s e a l e d a n d t h e m o n o - d i s p e r s e d s o l i d p a r t i c l e a e r o s o l g e n e r a t i o n t r a i n p r e v i o u s l y d e s c r i b e d
w a s c o n n e c t e d t o t h e c h a m b e r . P a r t i c l e s w e r e i n j e c t e d a t l o w v e l o c i t y i n t o t h e c e n t e r o f
t h e c h a m b e r fr o m a s p h e r i c a l d i f fr i s e r (7 . 6 c m d i a m e t e r ) w i t h 1 2 o p e n i n g s (e a c h w i t h a n
a r e a o f 0 . 5 c m ^ ) d i s t r i b u t e d e v e n l y a r o u n d th e s p h e r e . A sm a l l f a n s e t a t l o w s p e e d ,
m o u n t e d i n t h e c h am b e r , p r o v i d e d m i x i n g a n d u n i f o r m d i s t r i b u t i o n o f t h e p a r t i c l e s w h i l e
t h e y w e r e b e i n g in j e c t e d i n t o t h e c h a m b e r . T h e m o u n t i n g p l a t e s o n t h e i n s i d e o f t h e
c h a m b e r , a s w e l l a s a l l c o m p o n e n t s u s e d t o g e n e r a t e t h e a e r o s o l , w e r e g r o u n d e d
C o n du c t i v e t u b i n g w a s u s e d th r o u gh o u t .
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C o m p r e s s e d
A i r
S M e l
SU d e 2
S l i d e s
S l i d e 4
S l i d e s
H E A P
C ap s u l e F i l t e r
D i f f u s i o n D r y e r
A e r o s o l
N e u t r a l i z e t
C- o n s t a n t O u t p u t
A t o m i z e r
F I G U R E 2 S c h e m a t i c o f T e s t C h a m b e r , T a r g e t Sl i d e P l a c e m e n t ,
a n d A e r o s o l G e n e r a t i o n Sv s t e m
Su s p e n s i o n s o f p o l y s t y r e n e l a t e x (P SL ) b e a d s (D u k e Sc i e n t i fi c C o r p . ) r a n g i n g in s i z e
fr o m 1 . 0 0 u m t o 0 . 0 4 9 v im w e r e p r o d u c e d fo r t h i s e x e r c i s e . A d i l u t i o n o f 0 . 2 m l P SL
s u s p e n s i o n w a s m i x e d w i t h 10 0 m l o f d e - io n i z e d w a t e r a n d u s e d t o fi ll t h e c o n s t a n t
o u t p u t a t o m i z e r , (a s i g n ifi c a n t n u m b e r o f d o u b l e t s / t r ip l e t s f o r m e d i f h i g h e r
c o n c e n t r a t i o n s o f P SL s u s p e n s i o n w e r e u s e d ) .
A s o l i d p a r t i c l e a e r o s o l w a s in j e c t e d in t o t h e c h a m b e r fo r 3 h o u r s a t a fl o w r a t e o f 5 1pm .
A ft e r in j e c t i o n , t h e m ix i n g f a n w a s t u r n e d o f , t h e c h a m b e r s e a le d , a n d th e p a r t ic l e s
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a ll o w e d t o d e p o s it . A t t e m p t s t o m e a s u r e t h e q u a n t it y o f s u s p e n d e d p a r t i c l e s i n t h e
c h a m b e r w a s a t t e mp t e d bu t u n s u c c e s s f u l d u e t o e q u i pm e n t f a i lu r e .
T h e p a r t i c l e s
'
t e r m i n a l s e t t li n g v e l o c it y a n d c h a m b e r h e ig h t d e t e r m in e d s e t t l in g t im e s .
T a b le 3 p r o v i d e s t h e s e t t li n g v e lo c it i e s a n d t h e m a x im u m t im e it w o u l d t a k e f o r t h e
p a r t i c l e t o t r a n s i t t h e h e ig h t o f t h e c h a m be r by g r a v i t a t i o n a l s e t t l in g . W h e n t h e s e t t li n g
t im e h a d e l a p s e d , t h e s a m p l e t a r g e t s w e r e r e m o v e d fr o m t h e g l a s s c h a m b e r a n d p l a c e d in
a s e a l e d c o n t a i n e r t o p r e v e n t c o n t a m i n a t i o n . T h e c h a m b e r a n d a e r o s o l g e n e r a t i o n
e q u ip m e n t w e r e c l e a n e d a n d p u r ge d t o r e m o v e a n y r e m a in i n g p a r t i c l e s . T h e A F M w a s
i s o l a t e d fr o m t h e r e s t o f t h e l a b t o r e d u c e t h e p o s s ib i l i t y o f c o n t a m in a t io n . T a r g e t s l i d e s
w e r e m o u n t e d o n t h e A F M m i c r o s c o p e s t a g e . T h e A FM w a s c a l i b r a t e d a n d t u n e d a t t h e
s t a r t o f e a c h s e r i e s o f m e a s u r e m e n t s . T h e t a r g e t s w e r e s c a n n e d a n d r e s u l t s r e c o r d e d .
T A B L E 3 S e t t l i n g T im e fo r St a n d a r d D e n s i t y P a r t i c l e t o T r a v e l fr o m t h e T o p o f t h e
Ch a m b e r t o t h e F l o o r b y G r a v it a t i o n a l S e t t li n g
P a r t ic l e
D ia m e t e r
(u rn )
1 . 0
0 . 4 8
0 . 3 1
0 . 2 0
0 . 10
0 . 0 4 9
Se t t l in g
V e l o c it y
(m / s )
3 . 4 8 x 10
-
9 . 9 1 x l O
- ^
4 . 2 1 x l O
^
2 . 2 6 x 10
- '
TT8 . 8 2 x l O
3 . 8 5 x l O
- ^
Se t t l i n g T im e
s e c o n d s (d a y s )
4 . 3 4 x 10^ (0 . 5 0 )
1 . 5 2 x 10
'
( 1 . 7 6 )
3 . 5 9 x 10
'
(4 . 15 )
6 . 6 8 x l O
'
(7 . 73 )
1 . 7 1 x l O
°
( 19 . 8 1 )
3 . 92 x 10 " (4 5 . 3 9 )
T h e a v a i la b l e s e t t l in g t im e f o r t h e 0 . 0 4 9 u m p a r t i c l e s w a s c u t s h o r t (2 2 d a y s ) d u e t o
p e n d in g c o n s t r u c t i o n in t h e l a b o r a t o r y a n d t h e n e e d t o r e m o v e t h e t e s t c h a mb e r .
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I V . R E S U L T S
A . B a s e l i n e S c a n s
B a s e l i n e s c a n s f o r e a c h s u b s t r a t e a r e s h o w n i n A p p e n d i x A T h e s am e s c a n s i z e (5 0 u m x
5 0 u m ), d a t a s c a l e (5 0 0 n m ), a n d n u m b e r o f s a m p l e s (5 12 ) w e r e u s e d f o r a l l s c a n s t o
p r o v i d e a s t a n d a r d r e fe r e n c e p e r s p e c t i v e a n d r e d u c e c o n f u s i o n .
T h e t o p v i e w a n d s u r f a c e p l o t s p r o v i d e a v i s u a l i n d i c a t i o n o f t h e g e n e r a l s u r f a c e
c h a r a c t e ri s t i c s o f t h e m a t e ri a l s . S c a n s o f m i c a a n d g l a s s a p p e a r t o b e n e a r l y f e a t u r e l e s s .
Su r f a c e c o n t o u r s s t a r t t o b e c o m e a p p a r e n t o n t h e p l a s t i c s u r f a c e a n d a r e e v e n m o r e
v i s i b l e o n t h e a l u m i n u m a n d s t a i n l e s s s t e e l . T h e s u r f a c e s t r u c t u r e o f t h e f r o s t e d g l a s s
s l i d e s h o w s t h e m o s t v a ri a t i o n a n d i n m a n y p l a c e s e x c e e ds t h e 5 0 0 n m d a t a s c a l e u s e d f o r
t h e s c a n s .
Se c t i o n a n a l y s i s p l o t s a l l o w t h e m e a s i u r em e n t o f i n d i v i d u a l f e a t u r e s o f t h e s u r f a c e s
s c a n n e d . A r e f e r e n c e l i n e (v e r t i c a l l i n e s h o w n o n s c a n ) w a s p l o t t e d t o s h o w a c r o s s -
s e c t i o n a l p r o f i l e o f t h e s u r f a c e a l o n g t h e l i n e . C u r s o r s w e r e p l a c e d o n s e l e c t e d h i g h a n d
l o w p o i n t s t o g i v e a r a n g e o f t h e s u r f a c e v a ri a t i o n a l o n g t h e r e f e r e n c e l i n e . M i c a a n d
g l a s s a g a i n s h o w a v e r y u n i f o r m s u r f a c e w i t h v e r y l i t t l e v a ri a t i o n i s s u r f a c e s t r u c t u r e .
P l a s t i c
,
a l u m i n u m a n d s t a i n l e s s s t e e l p l o t s s h o w s u r f a c e f e a t u r e s t h a t a r e i n c r e a s i n g l y
c o m p l e x a n d v a ri e d . T h e s e c t i o n a n a l y s i s o f t h e fr o s t e d g l a s s s h o w s t h a t t h e s u r f a c e
p r o f i l e a l o n g th e r e f e r e n c e l i n e e x c e e d e d th e 50 0 n m s c a l e .
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R o u g h n e s s a n a l y s i s p l o t s p r o v i d e a t o p v i e w o f t h e m a t e ri a l s c a n n e d a n d t h e c a l c u l a t e d
r o u g hn e s s s t a t i s t i c s . M e a s u r e d r o u gh n e s s v a l u e s f o r e a c h m a t e r i a l , T a b l e 4 , p r o v i d e a
r e l a t i v e i n d i c a t i o n o f t h e s u r f a c e t e x t u r e t o t h e m a t e ri a l .
T A B L E 4 M e a s u r e d R o u gh n e s s V a l u e s f o r E a c h T a r g e t M a t e ri a l
M i c a
G l a s s S l i d e
P l a s t i c
A l u m i n u m
S t a i n l e s s S t e e l
F r o s t e d G l a s s S l i d e
Z R a n g e (n m )
12 . 0 8 3
4 0 . 3 8 3
10 7 6 6
3 9 9 . 9 4
8 4 2 . 9 1
12 4 2 . 0 0
R a (n m )
0 . 5 3 3
0 . 5 8 0
7 . 4 2 7
7 1 . 1 4 4
5 1 . 0 1 3
15 9 . 9 1
R M S (n m )
0 . 82 2
0 . 8 1 6
1 0 . 14 3
8 3 . 0 5 1
6 6 . 4 3 1
1 96 . 15
Z R a n g e : v e r t i c a l d i f f e r e n c e b e t w e e n t h e h i g h e s t a n d l o w e s t d a t a p o i n t s
R a : t h e m e a n r o u g h n e s s , a v e r a g e d e v i a t i o n s o f e a c h d a t a p o in t
R M S : r o o t m e a n s q u a r e , s t a n d a r d d e v i a t i o n o f th e Z v a l u e s
B . Se l e c t i o n o f S u b s t r a t e
Sc a n s o f e a c h s u b s t r a t e a ft e r a m o n o - d i s p e r s e d s o l i d p a r t i c l e a e r o s o l w a s g e n e r a t e d a n d
a l l o w e d t o d e p o s i t a r e s h o w n i n A p p e n d i x B , C , a n d D . M e a s u ri n g t h e d i a m e t e r o f
i n di v i d u a l P SL b e a d s i s s h o w n o n t h e s e c t i o n a n a l y s i s d i s p l a y . O n e d i s p l a y c u r s e r i s
p l a c e d o n t h e t o p (h i g h e s t e l e v a t i o n ) o f t h e b e a d a n d t h e o t h e r i s p l a c e d o n t h e s u r f a c e .
T h e d i f f e r e n c e i s d i s p l a y e d a s t h e v e r t i c a l d i s t a n c e a n d r e p r e s e n t s t h e d i a m e t e r o f t h e P S L
b e a d .
2 0
C . S e d im e n t a t i o n v s D i f f u s i o n
S c a n s o f t h e p a r t i c l e s d e p o s it e d o n t o fi v e t a r g e t s li d e s p l a c e d i n t h e t e s t c h a m b e r p r o v i d e a n
i n d i c a t i o n a s t o t h e fo r c e s a f fe c t i n g d e p o s i t i o n o f a e r o s o l p a r t ic le s . S c a n s w e r e c o m p l e t e d
a ft e r t he P SL p a r t ic le s w e r e i n j e c t e d i n t o t h e t e s t c ha m be r a n d a ll o w e d t o d e p o s it o n t o t h e
t a r g e t s l i d e s , a r e p r e s e n t a t i v e s c a n f o r e a c h p a r t i c l e s iz e i s p r o v i d e d i n A p p e n d i x E .
T w e n t y s c a n s w e r e t a k e n o f e a c h s li d e a n d t h e n u m be r o f P SL be a d s fo u n d i n e a c h s c a n
w a s r e c o r d e d . T o t a l p a r t i c l e c o u n t f o r e a c h s l i d e w a s a v e r a g e d a n d t h e c o n c e n t r a t i o n o f
p a r t i c le s d e p o s it e d d e t e r m i n e d (# / c m
^
) , A p p e n d i x F . T a b l e 5 s u mm a r i z e s t h e
c o n c e n t r a t i o n o f p ar t ic l e s d e p o s i t e d o n t o t a r g e t s l i d e s f o r e a c h s i z e p a r t i c l e u s e d . T h e fi n a l
c o l u m n g i v e s t h e p e r c e n t a g e o f t he a v e r a g e p a r t i c l e c o n c e n t r a t io n o n t a r g e t s 1
- 4 r e la t i v e t o
t h e c o n c e n t r a t i o n o f p a r t ic le s f o u n d o n t a r g e t 5 .
T A B L E 5 P a r t i c l e C o n c e n t r a t io n o n T a r g e t S l i d e s fo r P a r t i c le S iz e
P a r t ic l e
D ia m e t e r
(u m )
T a r g e t 1
(# / c m
^
)
T a r g e t 2
(# / c m
^
)
T a r g e t 3
(# / c m
^
)
T a r g e t 4
(# / c m
^
)
T a r g e t 5
(# / c m
^
) %
1 . 0 0 0 0 1 . 9 5 x 10 ^




3 4 x l O^
5 . 7
0 . 3 1 7 . 8 1 x l O
' 7 . 0 3 x l O
' 2 . 6 5 x l O
^ 12
. 7
0 . 2 0 7 . 8 1 x l O
' 4
. 6 8 x l O
' 1
. 0 1 x 10
'
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V . D i s c u s s i o n o f R e s u l t s
K e y p o i n t s :
- I n t h e r e v i e w o f t h e b a s e l i n e s c a n s (A p p e n d i x A ) , t h e r e i s a g o o d v i s u a l c o r r e l a t io n
b e t w e e n t h e r o u g hn e s s v a l u e s m e a s u r e d a n d t h e t h r e e d im e n s i o n a l d i s p l a y s o f t h e
s u r f a c e p l o t s a n d s e c t io n a n a ly s i s c r o s s s e c t i o n a l p r o fi l e s . S c a n s o f m a t e r i a l s w dth
t h e la r g e s t r o u g hn e s s v a lu e s c o u l d b e s e e n t o h a v e t h e g r e a t e s t v a r i a t i o n i n s u r f a c e
s t r u c t u r e s . T h i s w a s p a r t ic u l a r ly e v i d e n t i n t h e s c a n s o f t h e fi
-
o s t e d g l a s s a n d s t a i n l e s s
s t e e l t a r g e t s .
Se le c t i o n o f m a t e r i a l f o r t h e s a m p l e t a r g e t be c o m e s m o r e imp o r t a n t a s t h e s c a l e o f
in t e r e s t d e c r e a s e s . M e a s u r in g t h e l a r g e r p a r t i c l e s w a s r e la t iv e ly e a s y o n a n y o f t h e
t a r g e t s . A s t h e p a r t i c l e s i z e d e c r e a s e s , h o w e v e r , t h e a b i li t y t o a c c u r a t e ly m e a s u r e t h e
t r u e d i a m e t e r b e c o m e s m o r e c h a l l e n g i n g . I d e n t i fy i n g a n d m e a s u r in g t h e 0 . 4 8 0 u m
P SL b e a d s w a s e a s i ly a c c o m p l i s h e d n o m a t t e r w h a t t a r g e t m a t e r i a l w a s u s e d .
M e a s u r i n g 0 . 2 0 0 u m p a r t ic l e s o n s u r fe c e s w it h t h e hi g h e s t r o u g hn e s s v a l u e s , s u c h a s
st a in l e s s s t e e l o r I r o s t e d g l a s s , w a s v e r y d i fi c u lt . T he e x t e n s i v e v a r i a t i o n in t h e
s u r f a c e s
'
c r o s s s e c t i o n p r o fi l e s (s h o v m t h e s e c t i o n a n a l y s i s d i s p l a y s ) c r e a t e d d i fi c u lt y
i n s e l e c t i n g a p o i n t o n t h e s u r f a c e fi
-
o m w h i c h t o m e a s u r e t h e v e r t i c a l d is t a n c e t o t h e
t o p o f t h e d e p o s i t e d p a r t i c l e . T h e l o w r o u g h n e s s v a l u e s a n d sm o o t h e r c r o s s s e c t i o n
p r o fi l e s f o r t h e g la s s a n d m i c a m a d e th e m b e t t e r s u i t e d fo r u s e a s t a r g e t s f o r t h e
r e m a in d e r o f t h e s t u dy .
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U s i n g t h e A F M t o i n f e r t h e p r e d o m i n a t e f o r c e s (d i f f u s i o n o r s e d im e n t a t i o n ) a c t i n g o n
a p a r t i c l e a s i t d e p o s i t e d o n t o a s u r f a c e w a s p a r t l y s u c c e s s f u l . T h e A F M w a s a b l e t o
a c c u r a t e l y i d e n t i f y a n d m e a s u r e t h e sm a l l e s t P SL b e a d s d e p o s i t e d o n t o t h e g l a s s
s l i d e s u s e d a s t a r ge t s . T h e r e s u l t s o b t a i n e d fr o m t h e m e a s u r e m e n t o f p a r t i c l e s
d e p o s i t e d o n t o t h e t a r g e t s l i d e s t e n d e d t o c o n f i r m t h a t a s t h e p a r t i c l e s i z e d e c r e a s e s
d i f f ii s i o n s t a r t s t o e x e r t m o r e i n f l u e n c e o v e r t h e p a r t i c l e s b e h a v i o r .
I f s e d im e n t a t i o n w e r e t h e o n l y f o r c e i n f lu e n c i n g t h e d e p o s i t i o n o f p a r t i c l e s , t h e n n o
m a t t e r w h a t t h e s i z e
, p a r t i c l e s w o u l d c o l l e c t o n l y o n t h e t a r g e t s Ud e o n t h e f l o o r o f t h e
c h a m b e r . I f d i f fu s i o n c o n t r o l l e d p a r t i c l e d e p o s i t i o n , t h e n t h e p a r t i c l e s w o u l d c o l l e c t
u n i f o r m l y o n a l l t h e t a r g e t s li d e s . T h e s c a n s s h o w t h a t f o r t h e l a r g e s t p a r t i c l e s (1 . 0 u m
d i a m e t e r ) n o p a r t i c l e s w e r e fo u n d o n t h e t o p o r s i d e t a r g e t s (s l i d e s 1 - 4 ) , A p p e n d i x E
P a r t i c l e s w e r e f o u n d o n s l i d e 5 l o c a t e d o n t h e c h a m b e r f l o o r . T h i s i n d i c a t e s t h a t
s e d im e n t a t i o n h a d t h e g r e a t e s t e f f e c t o n p a r t i c l e d e p o s i t i o n . B u t a s t h e p a r t i c l e s i z e
d e c r e a s e d , p a r t i c l e s w e r e f o u n d o n t h e t a r g e t s l i d e s a t t a c h e d t o t h e w a l l o f t h e t e s t
c h a m b e r . T a b l e 5 s h o w s t h a t t h e c o n c e n t r a t i o n o f p a r t i c l e s d e p o s i t e d o n t h e s i d e
t a r g e t s l i d e s i n c r e a s e s a s t h e p a r t i c l e d i a m e t e r d e c r e a s e s . T h e t a b l e a l s o s h o w s t h a t t h e
r e l a t i v e p e r c e n t a g e o f t h e p a r t i c l e s d e p o s i t e d o n s Hd e s 1 - 4 i n c r e a s e s (w h e n c o m p a r e d
t o s l i d e 5 ) a s t h e p a r t i c l e d i a m e t e r d e c r e a s e s . T h i s i n d i c a t e s t h a t d i f f u s i o n b e g a n t o
h a v e a n i n f l u e n c e o n t h e p a r t i c l e s a s t h e i r s i z e d e c r e a s e d , a n d t h e y d e p o s i t e d o n t o t h e
c h am b e r
'
s s i d e s b e f o r e s e t t l i n g t o t h e c h a m b e r
'
s f l o o r .
T h e i n a b i l i t y t o o b t a i n o r g e n e r a t e s m a l l e r s i z e d p a r t i c l e s l i m i t e d t h e e x t e n t t o w hi c h
th i s r e l a t i o n s h i p c o u l d b e e x p l o r e d .
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N o t b e i n g a b l e t o d e t e r m i n e t h e c o n c e n t r a t i o n o f s u s p e n d e d p a r t i c l e s i n t h e c h a m b e r
h i n d e r e d t h i s e x e r c i s e . K n o w i n g t h e q u a n t i t y o f m a t e r i a l i n j e c t e d a n d t h e
c o n c e n t r a t i o n d e p o s i t e d w o u l d h a v e a l l o w e d t h e d e v e l o p m e n t o f a m a s s b a l a n c e
r e l a t i o n s h ip t h a t c o u l d h a v e i n d i c a t e d h o w e f f e c t i v e t h e d e s i g n a n d p r o c e d u r e s o f t h e
e x p e r im e n t w e r e .
I t w a s p o s s i b l e t o s u c c e s s f u l l y u s e g l a s s s l i d e s a s t a r g e t s f o r 0 0 4 9 u m P SL b e a d s .
U s i n g t h e m o n s m a l l e r p a r t i c l e s c o u l d b e a p r o b l e m . E v e n t h o u g h t h e g l a s s s l i d e s
h a v e a v e r y lo w r o u g h n e s s v a l u e , c o m p a r e d t o t h e o t h e r m a t e r i a l s , th e v a r i a t i o n i n i t s
c r o s s s e c t i o n a l p r o fi l e c o u l d m a k e th e i d e n t i fi c a t i o n a n d m e a s u r e m e n t o f p a r t i c l e s
d i f fi c u l t .
A l s o , i t w a s o b s e r v e d t h a t t h e t a r g e t s l i d e s c o u l d e a s i l y b e c o m e c o n t am i n a t e d w i t h
s u b - m i c r o n p a r t i c l e s fi
-
o m t h e a m b i e n t a i r o r l a b e q u i p m e n t . A g r e a t d e a l o f e f f o r t
w e n t i n t o p u r gi n g a n d c l e a n i n g t h e t e s t c h a m b e r a n d a e r o s o l g e n e r a t i n g e q u i p m e n t t o
r e du c e c r o s s - c o n t a m i n a t i o n . S l i d e s w i t h p a r t i c l e s d e p o s i t e d o n t h e m b u t n o t y e t
s c a n n e d w e r e s t o r e d i n sm a l l
,
s e a l e d c o n t a i n e r s .
A s t h e p a r t i c l e s i z e c o n t i n u e s t o d e c r e a s e , t h e im p a c t o f p i x e l i z a t i o n o n t h e r e s o l u t i o n
o f t h e m i c r o s c o p e a n d th e s c a n s i z e b e c o m e m o r e dr a m a t i c . E a c h d a t a p o i n t in t h e X
a n d Y d i r e c t i o n o f t h e s c a n i s r e p r e s e n t e d b y a p i x e l , a n d t h e s i z e o f t h e p i x e l i s
d e t e r m i n e d b y d i v i d i n g s c a n s i z e b y t h e n u m b e r o f p i x e l s p e r l i n e . A s t h e d i a m e t e r
o f p a r t i c l e d e p o s i t e d o n t o t h e t a r g e t s l i d e s b e c o m e s s m a l l e r t h e s i z e o f t h e s c a n m u s t
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a l s o b e c o m e s m a l l e r A d d i t i o n a l s c a n s o r h i g h e r c o n c e n t r a t i o n s o f p a r t i c u l a t e s
w o u l d b e n e c e s s a r y t o o b t a i n u s e f u l d a t a a s t h e p a r t i c l e s b e c o m e s m a l l e r .
T h e t im e r e q u i r e d t o c o m p l e t e a s i n g l e s c a n o f o n e o f t h e t a r g e t s l i d e s r a n g e d fr o m
4 5 m i n u t e s t o o v e r 9 0 m i n u t e s . L a r g e s c a n s i z e s , r o u g h s u r f a c e s , hi g h r e s o l u t i o n , a n d
t a r g e t s u r f a c e s c o n t a m i n a t e d w i t h v a r i o u s s i z e d p a r t i c l e s i n c r e a s e d t h e l e n g t h o f t i m e
n e c e s s a r y t o o b t a i n a u s e f u l s c a n . I n i t i a l l y , o v e r h a l f t h e s c a n s a t t e m p t e d w e r e
u n r e a d a b l e a n d d i s c a r d e d . A s fa m i l i a ri t y a n d p r o fi c i e n c y w i t h t h e e q u i p m e n t
i n c r e a s e d
,
t h e n u m b e r s o f u n r e a d a b l e s c a n s a n d s c a n t im e s d e c r e a s e d . H o w e v e r
,
t h e
n u m b e r o f u n r e a d a b l e s c a n s a n d o v e r a l l s c a n s t im e s r e m a i n e d h i g h .
O n e o f t h e u n d e r l y i n g a s s u m p t i o n s o f t h i s e x p e ri m e n t w a s t h a t t h e c h am b e r w a s a t a
s t e a d y s t a t e a n d n o t s u bj e c t t o t e m p e r a t u r e v a ri a t i o n s w h i l e p a r t i c l e s w e r e s e t t l i n g .
Ch a n g e s i n t e m p e r a t u r e w o u l d h a v e c a u s e d c o n v e c t i o n f lo w a l o n g t h e s u r f a c e s o f t h e
c h a m b e r a n d s t i r ri n g o f t h e s u s p e n d e d p a r t i c u l a t e . T h i s w o u l d r e s u l t i n a m o r e
u n i f o r m d e p o s i t i o n o f p a r t i c l e s i n t h e c h am b e r , g i v i n g t h e im p r e s s i o n t h a t d i f f u s i o n
h a d a s t r o n g e r in f l u e n c e t h a n i t r e a l l y d i d . T o p r e v e n t t h i s t h e c h a m b e r w a s
m a i n t a i n e d i n a c o n t r o l l e d e n v i r o n m e n t w h e r e v a ri a t i o n s i n t e m p e r a t u r e o r h u m i d i t y
w e r e m i n im i z e d . A c c e s s t o t h e l a b w a s l im i t e d , a n d t h e c h a m b e r r e m a i n e d
u n d i s t u r b e d t h r o u g h o u t t h e i n v e s t i g a t i o n
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y i . C o n c l u s i o n s :
- T h e A FM i s a h i gh l y s o p h i s t i c a t e d , r o b u s t t o o l t h a t i s c a p a b l e o f s i z i n g a n d c o u n t i n g
s u b - m i c r o n p a r t i c l e s d e p o s i t e d o n t o t h e s u r f a c ( ; o f m a t e r i a l s . I t i s r e l a t i v e l y s im p l e t o
o p e r a t e , r e q u i r e s n o i n t e r m e d i a r y s t e p s b e t w e e a c o l l e c t i o n a n d e v a l u a t i o n , a n d
p r o v i d e s r e s u l t s i n a n e a s i l y u n d e r s t o o d f o r m a t . I t s s o p h i s t i c a t i o n h o w e v e r , l i m i t s i t s
p r a c t i c a l u s e f ii l n e s s o u t s i d e t h e l a b o r a t o r y . L t j n g t h y s c a n t im e s , c o n t a m i n a t i o n o f
s a m p l e s u r f a c e s fr o m p a r t i c l e s s u s p e n d e d i n t h e a m b i e n t a i r , a n d d e c r e a s i n g s c a n s i z e
t o d e t e c t s m a l l e r p a r t i c l e s m a k e t h e A FM m o r e s u i t a b l e f o r r e s e a r c h t h a n fi e l d w o r k .
U s i n g a m o n o d i s p e r s e d s o Hd p a r t i c l e a e r o s o l o f a k n o w n s i z e g r e a t l y s im p l i fi e d t h e
e x p e r im e n t d e s i g n a n d a n a l y s i s . A t t e m p t i n g t o d o t h e s a m e e x p e r im e n t w i t h a n
a e r o s o l o f m i x e d o r u n kn o w n s i z e p a r t i c l e s w o u l d b e e x t r e m e l y d i f fi c u l t . T h e
p a r t i c l e s d e p o s i t e d o n t o a s u r f a c e c o u l d , w i t h i p re a t d i f fi c u l t y , b e s i z e d a n d c o u n t e d .
H o w e v e r , i t w o u l d b e im p o s s i b l e t o d e t e r m i n e i f t h e p a r t i c l e s w e r e p a r t o f t h e a e r o s o l
g e n e r a t e d fo r t h e e x p e r i m e n t o r c o n t a m i n a t i o n fr o m t h e am b i e n t a i r .
F o r t h e a n a l y s i s o f s u b - m i c r o n s i z e d p a r t i c l e s d e p o s i t e d o n t o a s u r f a c e , t h e A F M
o p e r a t e s b e s t i n t h e c o n fr o l l e d e n v i r o n m e n t o f t h e l a b o r a t o r y .
T h e A F M w a s h e l p fi i l i n d e v e lo p i n g s o m e i n s i gh t i n t o t h e f o r c e s a f f e c t i n g t h e
d e p o s i t i o n o f s u b - m i c r o n p a r t i c l e s i n a s t i l l e n v i r o n m e n t . A s p a r t i c l e s i z e d e c r e a s e d ,
t h e A F M w a s a b l e t o d e t e c t a n d m e a s u r e p a r t i c l e s t h a t c o l l e c t e d o n t a r g e t s l i d e s
l o c a t e d o n t h e t o p a n d s i d e s o f t h e t e s t c h a m b e r . T h e t o t a l n u m b e r o f p a r t i c l e s
c o u n t e d
,
a s w e l l a s t h e p e r c e n t a g e o f p a r t i c l e s d e p o s i t e d o n t h e s i d e t a r g e t s l i d e s
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i n c r e a s e d a s t h e p a r t i c l e s i z e d e c r e a s e d . A s t h e p a r t i c l e s i z e d e c r e a s e s , p a r t i c u l a r l y t o
0 . 2 0 0 u m a n d b e l o w , d i f f u s i o n b e g i n s t o e x e r t a s i g n i fi c a n t i n fl u e n c e o n t h e
d e p o s i t i o n o f p a r t i c l e s o n t o a s u r f a c e i n a s t i l l e n v i r o n m e n t .
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